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FARKLI GÖZENEK BOYUTUNA VE MİKTARINA SAHİP HİDROKSİAPATİT KEMİK 
GREFTLERİNİN MEKANİK ÖZELLİKLERİNİN İNCELENMESİ 

ÖZET

Bu çalışmada biyomedikal uygulamalar için mikro-gözenek boyutunda hidroksiapa-
tit (HAP) granül boncuklar üretilmiştir. Hidroksiapatit boncukların gözenek boyutları ve 
miktarları kontrollü bir şekilde yapılmıştır. İki farklı çapta (180-300 µm) organik gözenek 
yapıcı polimerik boncuklar (Polistiren, PS) gözenek yapıcı olarak kullanılmıştır. Ayrıca 
farklı miktarlarda (%5, 10 ve 20) porozite olmak üzere 6 farklı fiziksel özellikte HAP bon-
cuklar üretilmiştir. Farklı gözenek boyutunda ve miktarında olan HAP boncukların yoğun-
lukları Arşimet yöntemiyle, mikro yapı analizleri Taramalı Elektron Mikroskobuyla 
(SEM), faz analizi XRD ile mekanik özellikleri ise basma test yapılarak incelenmiştir.

Anahtar kelimeler: Hidroksiapatit, Kemik Grefti, Gözenek, Mekanik Özellik

INVESTIGATION OF THE MECHANICAL PROPERTIES OF HYDROXYAPATITE 
BONE GRAFTS WITH DIFFERENT AMOUNT AND PORE SIZES

ABSTRACT

In this study, microporous hydroxyapatite (HAP) granule beads were produced 
for biomedical applications. The pore sizes and amounts of hydroxyapatite beads 
were controlled. Organic polymeric beads (Polystyrene, PS) of two different di-
ameters (180-300 µm) were used as pore forming. In addition, 6 different physical 
properties of HAP beads were produced, with different amounts (5, 10, and 20%) 
of porosity. The densities of HAP beads with different pore sizes and amounts 
were investigated by applying Archimedes method; microstructure analysis was 
performed by applying Scanning Electron Microscope (SEM), phase analysis was 
performed by applying XRD and mechanical properties were evaluated by apply-
ing compression test.

Keywords: Hydroxyapatite, bone Graft, Porosite, Mechanical Properties

Öne çıkanlar

Biyoaktif seramikler sınıfında olan hidroksiapatit biyomedikal alanda özellikle 
ortopedi uygulamasında kemik ile benzer kimyasal özelliğinden dolayı vazgeçil-
mez bir biyomalzemedir. HAP birçok farklı formda kemik uygulamalarında kulla-
nılmaktadır; kaplama, greft, implant. Bu çalışmada kemik grefti uygulamaları için 
farklı fiziksel özelliklere sahip (farklı gözenek boyutu ve miktarı) gözenekli HAP 
boncuklar üretilmiştir. Farklı gözenek miktarının ve boyutunun mekanik özellik-
lere etkisi araştırılmıştır ve sonuçlar sunulmuştur.
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1. GİRİŞ

İnsan nüfusunun artmasıyla kemik dokusuna yönelik talepte giderek 
artmaktadır [1]. Kemik dokusuna çok fazla benzerliğinden ötürü kalsiyum fosfat 
özellikle hidroksiapatit ve trikalsiyum fosfat fazı biyomedikal uygulamalarda özel-
likle ortopedi ve dental uygulamalarda sıklıkla kullanılmaktadırlar. Hidroksiapatit 
kemik rejenerasyonu amacıyla kemik grefti olarak kullanılan en iyi sentetik biyo-
malzemeler arasındadır [2]. Çünkü HAP biyouyumludur ve toksik etki yaratmam-
aktadır. Ayrıca HAP üstün osteointegrasyon göstermektedir. Kemik iyileşimi için 
HAP fazı vücutta enjekte edilebilir çimentolar, granüller ya da makro gözenek blok 
gibi farklı formalarda kullanılmaktadır. Kemik dolgu malzemesi olarak genellikle 
granül yapılar kullanılmaktadır [3]. 

Gözenekli HAP biyoseramiklerinin geliştirilmesinde doğal kaynakların uy-
gulanmasının yanı sıra köpük ve bağlayıcı giderme, polimer şablon yöntemleri, 
jel döküm yöntemi, sünger çoğaltma tekniği gibi yöntemler kullanılmaktadır. 
Uygulanan teknolojiler ve yöntemler, farklı gözeneklilik, gözenek dağılımı ve 
mekanik özelliklerin oluşmasına yol açar. Farklı teknolojiler kullanılarak elde 
edilen gözenekli malzemeler yapısal ve mekanik özelliklerde farklılık göster-
ir. Biyomedikal uygulamalar için gözenekli HAP seramiklerinin gereksinimleri, 
büyük gözeneklilik (%60-80) ve belirli bir gözenek boyutu dağılımını içerir [4]. 
Gözenekli HAP seramiklerin makro gözenekliliğinin oluşumu, temel olarak be-
lirli üretim teknolojilerinin hedeflenen uygulamasıyla elde edilirken, mikro 
gözenekler sinterleme sırasında oluşur. Gözenekli HAP yapısı, tıbbi cihazların 
mekanik olarak sabitlenmesini sağlar ancak geniş bir yüzey alanı, implant ve kemik 
arasındaki kimyasal bağlanma için daha fazla alan sağlamaktadır. Gözenekli HAP 
granüllerinin hazırlanma metodu ve bileşimi siterlemeden sonra özelliklerini et-
kilemektedir [5,6]. Yang ve arkadaşlarının yapmış oldukları çalışmada gözenekli 
HAP için nişasta kullandıkları ve gözeneklerin yaklaşık olarak 3-10 µm arasında 
olduklarını belirtmişlerdir ve aynı zamanda bu gözeneklerin kemik yenilenmesi 
için uygun olmadıklarını söylemişlerdir. Locs ve arkadaşlarının yaptığı çalışmada 
ise gözenekli HAP üretmek için viskoz kütle köpük gözenek yapıcı seçilmiştir. Bu 
yöntemle üretilen gözeneklerin boyutunun 3 µm ile 1000 µm arasında olduklarını 
söylemişlerdir. HAP yapısında geniş gözenek dağılımının olması hücre göçünün 
ve vücut sıvısının taşınmasını sağlayan önemli faktör olduğu bilinmektedir [5,7]. 
Yapılan bazı çalışmalarda da birbirine bağlı olan gözeneklerin, hücrelerin büyüme-
sini teşvik ettiği aynı zamanda yeni kemik dokusunun gelişimi ve besin taşınımının 
gerçekleştirdiğini ve kemik greftlerinin osteogenezisini ve vaskülarizasyonunu 
arttırdığını söylemişlerdir. Yapılan diğer çalışmalarda kemik rejenerasyonu için 
minimum gözenek boyutunun 100 µm olması gerektiği bazı çalışmalarda ise 
gözenek çapının 50 µm’den büyük olmasının yeni kemik ve kan damarı büyüme-
sini destekleyerek kemikleşmeyi sağladığı kanıtlamıştır [8-10].
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Gözenekli HAP granüllerin mekanik özellikleri vücutta implante edileceği 
bölge ile uyumlu olmalıdır. Bu granüller ameliyat esnasında mekanik etkilere 
karşı dayanıklı olmalıdırlar. Buna ek olarak yapay kemik matrisi, aşınma sırasın-
da biyomekanik yüke maruz kalır; granül yeni kemik oluşturulurken bu mekanik 
koşullara dayanacak kadar güçlü olmalıdır [11]. Gözenekli HAP granüllerin iste-
nilen mekanik mukavemette olması için sinterlenmesi gerekmektedir. Dubnikan 
ve arkadaşları gözenekli HAP granüllerini 800, 1000 ve 1200°C’de sinterlemiştir ve 
sıcaklığa bağlı gözeneklerin mukavemetleri artış göstermiştir [5].

Bu çalışmada gözenekli HAP granül üretmek için gözenek yapıcı olarak organ-
ik polimerik gözenek yapıcı boncuk bağlayıcı olarak ise polivinil alkol (PVA) ve 
su kullanılmıştır (Şekil 1). Bu yöntemle hem istenilen boyutta granüller üretilm-
iş (çap: 3-4 mm) hem de gözenek miktarı ve boyutu kontrollü bir şekilde ayarl-
anmıştır.  Ayrıca bu çalışmada, farklı gözenek boyutuna ve miktarına sahip HAP 
granüllerin mekanik özellikle etkisi sunulmuştur.

Şekil 1. Gözenekli HAP granüllerin üretimi

2. MATERYAL VE YÖNTEMLER

Gözenekli HAP Granüllerin Hazırlanması ve Karakterizasyonu

Gözenekli HAP granülleri için iki faklı çapa sahip (180-300 µm) polistiren bon-
cuklar kullanılmıştır. Nanotech firmasından temin edilen 0,2-0,3 µm tane boyutu-
na sahip HAP tozu ile polistiren bilye uygun bir kabın içinde karıştırılmıştır. Polis-
tiren bilyelerin ve HAP tozunun bir arada kalmasını sağlamak amacıyla sisteme 
polivinil alkol (Merck, 60.000 MA) (%1 oranında) ilave edilmiştir. 1 saat boyunca 
karışan HAP tozu ve polistiren bilyeler boyutları 3-5 mm olacak şekilde yuvar-
lanarak şekillendirilmiştir. Hazırlanan granüller 100°C’de 1 saat kurutulduktan 
sonra 1100, 1150 ve 1200°C’de sinterlenmişlerdir. Şekil 2’de sinterlenme öncesi ve 
sinterleme sonrası gözenekli HAP boncukların görüntüsü verilmiştir.  Sinterlen-
miş boncuklar başlangıç boyutuna göre yaklaşık olarak %30’luk küçülme göster-
mişlerdir. Tablo 1’de hazırlanan granüllerin polistiren bilye miktarları ve sinter-
leme sıcaklıkları verilmiştir.
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Tablo 1. Gözenekli HAP granüllerin fiziksel özellikler

Şekil 2. Sinterleme öncesi ve sinterleme sonrası gözenekli HAP boncukların 
görüntüsü

Faz oluşumu ve mikro yapı analizleri X-Ray Difraksiyometre (XRD) ve Tara-
malı Elektron Mikroskobu (SEM) ile analiz edilmiştir. Hazırlanan boncukların 
sinterleme sonrası gözenek miktarı Arşimet yöntemi ile tayin edilmiştir. Ayrıca 
farklı gözenek boyutuna sahip ve farklı sıcaklıkta sinterlenen boncukların mekanik 
özellikleri kuvvet ölçerli basma test cihazında test edilerek kritik kuvvet değerleri 
belirlenmiştir. 

3. BULGULAR VE TARTIŞMA

Şekil 3a’da HAP tozunun kalsinasyon öncesi ve kalsinasyon sonrası faz ana-
liz sonucu verilmiştir. Kalsinasyon sıcaklığı 900°C’de 1 saat olarak uygulanmıştır. 
Kalsinasyondan sonra yapının saf HAP fazına dönüştüğü gözlemlenmiştir. Şekil 
3b’de ise HAP’nin SEM görüntüleri verilmiştir. 

Sinterleme 
Sıcaklığı (°C)

HAP FAZI

180 µm çap polistiren boncuk 
katkısı

300 µm çap polistiren boncuk 
katkısı

%5 %10 %20 %5 %10 %20
1100
1150
1200
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Şekil 3. HAP tozunun a) XRD eğrisi b) SEM görüntüleri

Görüntüler 30 hızlandırma voltajı kullanılarak ve ikincil elektronlar ile alın-
mıştır. Sentezlenen tozların mikro yapılarına bakıldığında kalsine edilmemiş 
tozların tane boyutlarının 500 nm’lik skala referans olarak alındığında yaklaşık 
olarak 40-50 nm olduğu ısıl işlem ile tanelerin birbirine yakınlaştığı ve büyüdüğü 
görülmüştür. Aynı zamanda tanelerin eş eksenli yuvarlak şekilde oldukları ve tane 
boyutunun çok küçük olmasından dolayı topaklanma eğiliminde oldukları gö-
zlemlenmiştir.  Küçük ve büyük gözenek yapıcı organik polistiren bilye kullanılar-
ak üretilen ve 1200°C’de 3 saat sinterlenen HAP gözenekli boncukların mikro yapı 
görüntüleri Şekil 4’te verilmiştir. 180 µm çapa sahip polistiren bilye kullanılarak 
üretilen boncuklarda yaklaşık olarak 180 µm’lik boşluklar oluşturulurken 300 
µm çapa sahip polistiren bilyeler ise yaklaşık olarak 200-250 µm’lik gözenekler 
oluşturulmuştur. Ayrıca gözeneklerin birbirine bağlı olduğu görülmektedir. Bu 
bağlantılar kemik dokusunun yeniden şekillenmesi için in-vivo olarak kan damarı 
oluşumu için bir yol sağlamaktadır [12]. Ayrıca yapılan çalışmalar sonucu kan 
damarı oluşumu için minimum gözenek boyutunun 50 µm, osteonal için 200 µm 
olması gerektiği gösterilmiştir [13].

Şekil 4. 1200°C’de sinterlenen a) küçük (180 µm) polistiren kullanılan HAP 
boncuk b) büyük (300 µm) polistiren kullanılan boncuk
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İki farklı gözenek boyutuna ve 3 farklı porozite miktarına sahip boncuklar 
3 farklı sıcaklıkta sinterlenmiştir. Farklı fiziksel özelliklere sahip gözenekli HAP 
boncukların ölçülen porozite değerleri Tablo 2’de verilmiştir.

Tablo 2. Farklı gözenek boyutunun ve oranlarının farklı sinterleme 
sıcaklıklarında HAP boncuk yapısında oluşturduğu porozite miktarları

Sinterleme sıcaklığının artmasıyla HAP boncuk yapısında gözenek boyutuna 
ve oranına bakılmaksızın yapının yoğunlaştığı görülmüştür. Büyük çapa sahip 
polistiren gözenek yapıcının HAP boncuk yapısında yaklaşık olarak %75 oranında 
gözeneklik oluşturduğu görülmüştür. Yapının istenilen seviyede gözenekli olması 
kemik ile biyoseramik arasında kimyasal bağlanmaya izin vererek iyi bir sabitleme 
sağlamaktadır. Gözeneklilik doğrudan kemik oluşumu ile ilgilidir ve hücre tutun-
ması ve kemik büyümesi için yüzey ve boşluk sağlamaktadır [14,15].

Farklı gözenek miktarına ve boyutuna sahip HAP boncukların kırılma kuv-
veti değerleri belirlenmiştir. Porozite miktarının kırılma kuvvetine etkisi Şekil 5’te 
verilen eğrilerde gösterilmiştir. Sinterleme sıcaklığının artması gözenekli HAP 
boncukların kırılma kuvveti değerlerini artırmıştır çünkü yüksek sıcaklıklar-
da porozite miktarı azalmakta ve yoğunlaşma artmaktadır. HAP boncuklardaki 
gözeneklilik miktarı arttıkça kırılma kuvveti değeri azalmaktadır. Aynı sıcaklıkta 
sinterlenen fakat farklı polistiren boyutuna sahip boncuklarda küçük polistirenli 
yapılarda daha az gözeneklilik oluşturulmuştur ve dolayısıyla daha yüksek kırılma 
kuvvetlerine dayanıklı oldukları gösterilmiştir.

Sinterleme 
Sıcaklığı, 

Süresi

180 µm Çapa Sahip
Polistiren Bilye

300 µm Çapa Sahip
Polistiren Bilye

Gözenek Oranı

% 5 %10 %20 % 5 %10 %20

1100°C 3s 60.43 61.58 64.30 72.62 73.29 74.92

1150°C 3s 48.03 49.12 53.63 44 53 60.16

1200°C 3s 26 27.45 32.38 25 30.58 35.54
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Şekil 5. a) 1200°C b) 1150°C c) 1100°C sıcaklıkta sinterlenen küçük ve  
büyükpolistiren katkılı boncukların porozite miktarının kırılma kuvvetine etkisi

4. Sonuçlar

Bu çalışmada 2 farklı çaptaki gözenek yapıcı, farklı oranlarda HAP tozuyla 
birleştirilmiştir ve gözenekli HAP boncuklar üretilmiştir. Üretilen boncuklar 3 
farklı sıcaklıkta sinterlenmiştir.

Üretilen gözenekli boncuklardan elde edilen sonuçlar aşağıda sıralanmıştır.
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